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(M) EMULSION EAU-DANS-HUILE SANS CONSERVATEUR, SON PROCEDE DE FABRICATION ET SON 
UTILISAITON DANS LES DOMAINES COSMETIQUE ET DERMATOLOGIQUE. 



(57) L'invention se rapporte a une emulsion cornportant 
une phase aqueuse dispersee dans une phase huileuse, 
caracterisee en ce qu'elle est exempte de conservateur et 
en ce que les globules de la phase aqueuse ont une taille 
moyenne egale ou inferieure a 0, 22 microns. 

L'invention se rapporte aussi a I'utilisation de ladite 
emulsion dans les domaines cosmetique et/ ou dermatolo- 
gique, notamment pour le traitement, la protection, le soin 
et/ ou le nettoyage de la peau, des muqueuses et/ ou les 
cheveux, et/ ou pour le maquillage de la peau et/ ou des mu- 
queuses. 

L'invention se rapporte egalernent a un procede de pre- 
paration d'une emulsion eau-dans-huile cornportant une 
phase aqueuse dispersee dans une phase huileuse, les glo- 
bules de la phase aqueuse ayant une taille moyenne infe- 
rieure a 0, 22 microns, consistant a introduire sous pression 
la phase aqueuse dans la phase huileuse, a travers une 
membrane microporeuse ayant une taille moyenne des po- 
res allant de 0, 01 a 0, 3 ( um a une pression proche de la 
pression critique. 
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^invention se rapporte a une emulsion eau-dans-huile (E/H) exempte de 
conservateur, comportant des globules d'eau ayant une taille moyenne inferieure 
a 0,22 microns, ainsi qua un procede de preparation d'une telle emulsion et a ses 
utilisations dans les domaines cosmetique et/ou dermatologique. 

5 

Dans le domaine cosmetique, il est courant d'utiliser des cremes constitutes 
d'une emulsion eau-dans-huile (E/H) comportant une phase aqueuse dispersee 
dans une phase huileuse. Ces emulsions comportent une phase continue 
huileuse et permettent done de former a la surface de la peau un film lipidique qui 
10 previent la perte d'eau transepidermique et protege la peau des agressions 
exterieures. Ces emulsions sont particulierement appropriees pour proteger et 
nourrir la peau, et en particulier pour traiter les peaux seches. 

Par ailleurs, II est courant d'introduire dans les compositions cosmetiques ou 
15 dermatologiques, des conservateurs chimiques destines a lutter contre le 
developpement des micro-organismes dans ces compositions, qui les rendraient 
rapidement inaptes a I'utilisation. II faut proteger les compositions a la fois contre 
les micro-organismes susceptibles de se developper a Tinterieur de la 
composition et contre ceux que Putilisateur peut introduire dans celle-ci en la 
20 manipulant, et en particulier lors de la prehension avec les doigts de produits en 
pot. 

Parmi les conservateurs chimiques couramment utilises, on peut citer notamment 
les parabens ou les donneurs de formol. Ces conservateurs presentent 
25 I'inconvenient de causer des intolerances telles que irritations et/ou allergies, et 
en particulier sur les peaux sensibles. II en est de meme pour les alcools ou les 
polyols, tels que I'ethanol ou le propylene glycol, en particulier lorsqu'ils sont 
presents a des taux relativement importants, e'est-a-dire en des quantites 
excedant 20 % en poids par rapport a Pensemble de la composition. 

30 

En outre, il est connu qu'il est difficile d'obtenir une protection bacteriologique 
efficace pour les emulsions E/H a I'aide des conservateurs, ceux-ci ayant 
tendance a destabiliser les emulsions. 

35 La demanderesse a decouvert, de maniere inattendue, que Ton pouvait preparer 
des emulsions exemptes de conservateur tout en etant bien protegees contre le 
developpement des micro-organismes, en ayant des globules de phase aqueuse 
ayant une taille moyenne en nombre et en volume, inferieure a 0,22 microns. 

40 La presente invention a done pour objet une emulsion comportant une phase 
aqueuse dispersee dans une phase huileuse, caracterisee en ce qu f elle est 
exempte de conservateur et en ce que les globules de la phase aqueuse ont une 
taille moyenne inferieure a 0,22 microns. 

45 L'emulsion de rinvention a Tavantage d'etre bien protegee des micro-organismes 
tout en etant totalement exempte de conservateur et done non irritante pour les 
peaux particulierement sensibles. 
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La taiile moyenne des globules de la phase aqueuse, mesuree en nombre par 
une methode de diffraction laser, est inferieure a 0,22 microns, et elle va de 
preference de 0,05 a 0,22 microns. Du fait de la finesse de ces globules de phase 
aqueuse, l'emulsion obtenue presente des qualites sensorielles et visuelles 
5 particulierement satisfaisantes. 

La nature de la phase huileuse de I'emulsion selon I'invention n'est pas critique. 
La phase huileuse peut ainsi etre constitute par tous ies corps gras et 
notamment Ies huiles, classiquement utilises dans Ies domaines cosmetique et 
10 dermatologique. 

Parmi Ies huiles utilisables dans l'emulsion de I'invention, on peut notamment 
citer par exemple Ies huiles v6getales (j°j° ba . avocat), Ies huiles minerales 
(isohexadecane, paraffine, isoparaffine, vaseline), Ies huiles de synthese 
15 (palmitate d'ethylhexyle, myristate d'isopropyle), Ies huiles de silicone volatiles 
(cyclomethicones telles que cyclopentadimethylsiloxane ou cyclohexa- 
dimethylsiloxane) ou non volatiles et Ies huiles fluorees. Les autres corps gras 
susceptibles d'etre presents dans la phase huileuse peuvent etre par exemple les 
acides gras, les alcools gras et les cires (cire liquide de jojoba). 

20 

La phase huileuse de I'emulsion peut representer de 10 a 80 % en poids et mieux 
de 15 a 60 % en poids par rapport au poids total de I'emulsion. 

L'emulsion de I'invention contient en outre de preference un emulsionnant 
25 approprie pour une emulsion E/H. Comme emulsionnant, on peut citer 
notamment les emulsionnants silicones comme les dimethicone copolyols ou les 
alkyl-C 10 -C 22 -dimethicone copolyols, "alkyl-C 10 -C 22 " signifiant que la chaine alkyle 
comporte de 10 a 22 atomes de carbone. Comme emulsionnants, on peut citer 
par exemple le melange polyglyceryl-4 isostearate/ cetyldimethicone copolyol/ 
30 hexyl laurate, commercialise sous la denomination Abil WE 09® par la societe 
Goldschmidt, le cetyl dimethicone copolyol tel que le produit commercialise sous 
la denomination Abil EM-90® par la Societe Goldschmidt, ou le lauryl dimethicone 
copolyol comme le produit commercialise sous la denomination Q2-5200® de 
Dow Corning, et un melange de ces emulsionnants. 

35 

La quantite d'emulsionnant peut aller par exemple de 0,1 % a 10 % et de 
preference de 0,5 % a 5 % en poids par rapport au poids total de I'emulsion. 

L'emulsion peut contenir en outre un co-emulsionnant choisi par exemple parmi 
40 les esters d'acide gras et de polyol, les ethers d'alcool gras et de polyol, les ethers 
d'alcool gras oxyethylenes et leurs melanges. Dans ces composes, la chaine grasse est 
une chaine alkyle comportant g6n6ralement de 10 a 22 atomes de carbone. 
Comme co-emulsionnant, on peut citer par exemple I'isostearate de polyglyceryle-4 tel 
que le produit vendu par la societe Goldschmidt sous la denomination Isolan Gl 34®, 
45 I'isostearate de sorbitanne tel que le produit vendu par la societe ICI sous la 
denomination Arlacel 987®, I'isostearate de sorbitanne et de glycerol, tel que le produit 
vendu par la societe ICI sous la denomination Arlacel 985®, le sesquistearate de 
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methylglucose tel que le produit vendu par la societe Amerchol sous la denomination le 
Glycate IS®. 

Quand le co-6mulsionnant est present, la quantite de co-emulsionnant dans I'emulsion 
5 de Tinvention va avantageusement de 0,1 a 3 % en poids par rapport au poids total de 
Temulsion. 

L'emulsion selon Tinvention peut etre utilisee dans tous les domaines ou ce type 
de forme galenique est interessant, et notamment dans les domaines cosmetique 
10 et dermatologique. Quand elle constitue une composition cosmetique et/ou 
dermatologique, elle contient avantageusement un milieu physiologiquement 
acceptable, c'est-a-dire compatible avec la peau, les muqueuses, les ongles et/ou 
les cheveux. 

15 Les emulsions, objet de ['invention, trouvent leur application dans un grand 
nombre de traitements cosmetiques et/ou dermatologiques de la peau, des 
muqueuses (levres) et des cheveux, y compris le cuir chevelu, notamment pour la 
protection, le soin, le nettoyage et/ou le maquillage de la peau et/ou des 
muqueuses, pour la protection, le soin et/ou le nettoyage des cheveux et/ou pour 

20 le traitement therapeutique de la peau, des cheveux et/ou des muqueuses. 

Les emulsions selon ['invention peuvent par exemple etre utilisees comme 
produits de soin et/ou de nettoyage pour le visage sous forme de cremes ou de 
laits ou comme produits de maquillage (peau et levres) par incorporation de 
25 charges et/ou de matieres colorantes (pigments et/ou colorants). 

Aussi, Tinvention a encore pour objet ('utilisation cosmetique de Temulsion telle 
que definie ci-dessus pour le traitement, la protection, le soin et/ou le nettoyage 
de la peau, des muqueuses et/ou les cheveux, et/ou pour le maquillage de la 
30 peau et/ou des muqueuses. 

Les emulsions selon Tinvention peuvent etre utilisees aussi pour le traitement et 
la protection dermatologique des peaux seches. 

35 L'invention a done aussi pour objet ('utilisation de Temulsion telle que definie ci- 
dessus pour la fabrication d'une composition dermatologique destinee au 
traitement et/ou a la protection des peaux seches. 

En outre, de fa?on connue, les emulsions de Tinvention peuvent contenir des 
40 adjuvants habituels dans le domaine cosmetique et/ou dermatologique, tels que 
des actifs hydrophiles ou lipophiles, des antioxydants, des parfums, des solvants, 
des charges, des filtres, des matieres colorantes, des agents basiques ou acides 
et encore des vesicules lipidiques. Ces adjuvants sont utilises dans les 
proportions habituelles dans le domaine cosmetique ou dermatologique, et par 
45 exemple de 0,01 a 30 % du poids total de Temulsion, et ils sont, selon leur nature, 
introduits dans la phase aqueuse ou dans la phase huileuse de Temulsion, ou 
encore dans des vesicules. Ces adjuvants ainsi que leurs concentrations doivent 
etre tels qu'ils ne modifient pas la propriete recherchee pour Temulsion. 
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Comme actifs utilisables dans I'emulsion de ('invention, on peut citer par exemple 
les hydratants tels que les polyols et notamment la glycerine, ('ethylene glycol, 
I'isoprene-glycol, le propane-1,2 diol, la diglycerine, le sorbitol, les polyethylene 
5 glycols et leurs melanges. 

Les emulsions de I'invention sont de preference exemptes de solvant. Ceci va 
aussi dans le sens d'une emulsion peu agressive et non irritante susceptible 
d'etre utilisee par des personnes a peau sensible. Toutefois, si necessaire, elles 
10 peuvent contenir de faibles quantites d'un solvant, notamment d'un alcool 
inferieur comportant de un a six atomes de carbone, plus particulierement 
I'ethanol. La quantite d'un tel solvant peut aller jusqu'a 5 % en poids par rapport 
au poids total de I'emulsion. 

15 Les emulsions selon I'invention peuvent etre preparees par tout moyen approprie 
permettant d'obtenir des failles de globules huileux, inferieures a 0,22 microns. 
Selon un mode prefere de realisation de I'invention, elles sont preparees en 
utilisant une membrane microporeuse, generalement hydrophile, cette technique 
p erme ttant d'obtenir une taille de globules particulierement adaptee au but de 

20 ['invention. Une telle technique est decrite par exemple dans le document EP-A- 
546174. La membrane peut etre par exemple en verre, en carbone ou en 
ceramique. 

Aussi, ('invention a encore pour objet un procede de preparation d'une emulsion 
25 eau-dans-huile comportant une phase aqueuse dispersee dans une phase 
huileuse, les globules de la phase aqueuse ayant une taille moyenne inferieure a 
0,22 microns, consistant a introduire sous pression la phase aqueuse dans la 
phase huileuse, a travers une membrane microporeuse ayant une taille moyenne 
des pores allant de 0,01 a 0,3 pm et de preference de 0,05 a 0,2 urn, a une 
30 pression proche de la pression critique. 

De preference, la membrane est prealablement traitee sous vide et aux ultrasons 
dans de I'eau demineralisee contenant environ 2 grammes par litre de phase 
aqueuse de la composition selon I'invention, ce traitement durant environ une 
35 heure. 

On entend par "pression critique" la pression minimum necessaire pour 
I'introduction d'une phase dispersee dans une phase continue a travers une 
membrane de verre poreuse ayant une taille de pores determinee. La pression 
40 critique (en kPa) est definie par I'equation suivante : 

Pc = 4y ow cos9/D m , 

dans laquelle y ow est la tension interfaciale (mN/m), 9 est I'angle de contact (rad) 
45 et D m est la taille moyenne des pores (pm) de la membrane. 

Dans le procede de I'invention, la pression utilisee est de preference proche de la 
pression critique, c'est-a-dire de Pc + (5 a 20) kPA (0,05 a 0,2 bars). 
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La pression critique depend de deux parametres : la taille des pores de la 
membrane et I'emulsion a realiser. Uhomme du metier est a meme de determiner 
la pression critique au cas par cas avant la realisation de I'emulsion. De maniere 
5 generale, la pression critique va de 1 kPa a 1000 kPa (0,01 bars a 10 bars). 

L'exemple suivant illustre I'invention. Dans cet exemple, les pourcentages sont 
donnes en poids. 

10 Exemple 



Phase huileuse 

- Abil EM90 1,5 % 

- Isostearate de po!yglyceryle-4 (Isolan Gl 34) 0,5 % 
15 - Isohexadecane 15,6 % 

- Cyclohexadimethylsiloxane 10 % 

- Expancel (charge) 1 % 

Phase aqueuse 

20 - Glycerine 5 % 

- Sulfate de magnesium 0,7 % 
-Eau qsp100 % 



Mode ooeratoire : Une membrane en verre ayant une taille de pores de 0,19 
25 est immergee dans un litre d'eau demineralisee contenant 2 grammes de phase 
aqueuse, puis elle est mise sous vide et aux ultrasons pendant une heure. 

Apres ce traitement de la membrane, la phase huileuse est pompee pour passer 
a Tinterieur de la membrane. La phase aqueuse est mise sous pression jusqu'a la 
30 pression critique de 65 kPa (0,65 bars). On emulsionne ensuite la phase aqueuse 
dans la phase huileuse sous une pression de70 kPa (0,7 bars). 

On obtient une emulsion tres fine, tres agreable a Tapplication et non irritante. En 
outre, cette emulsion est protegee du point de vue bacteriologique. 

35 
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REVENDICATIONS 

1 . Emulsion eau-dans-huile comportant une phase aqueuse dispersee dans une 
phase huileuse, caracterisee en ce qu'elle est exernpte de conservateur et en ce 

5 que les globules de la phase aqueuse ont une taille moyenne inferieure a 0,22 
microns. 

2. Emulsion selon la revendication 1, caracterisee en ce que la taille moyenne 
des globules va de 0,05 a 0,22 microns. 

10 

3. Emulsion selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce que la phase 
huileuse represente de 10 a 80 % en poids par rapport au poids total de 
I'emulsion. 

15 4. Emulsion selon Tune quelconque des revendications precedentes, 
caracterisee en ce qu'elle contient en outre au moins un emulsionnant. 

5. Emulsion selon la revendication precedente, caracterisee en ce que 
I'emulsionnant est choisi parmi les dimethicone copolyols et les alkyl-C 10 -C 22 - 

20 dimethicone copolyols. 

6. Emulsion selon la revendication 4 ou 5, caracterisee en ce que la quantite 
d'emulsionnant va de 0,1 % a 10 % en poids par rapport au poids total de 
I'emulsion. 

25 

7. Emulsion selon Tune quelconque des revendications precedentes, 
caracterisee en ce qu'elle contient en outre au moins un co-emulsionnant. 

8. Emulsion selon Tune quelconque des revendications precedentes, 
30 caracterisee en ce qu'elle constitue une composition cosmetique et/ou 

dermatologique. 

9. Emulsion selon Tune quelconque des revendications precedentes, 
caracterisee en ce qu'elle contient au moins un additif choisi parmi les actifs 

35 hydrophiies, les actifs lipophiles, les antioxydants, les parfums, les solvants, les 
charges, les filtres solaires, les pigments, les matieres colorantes, les agents 
basiques, les agents acides, les vesicules lipidiques et les gelifiants. 

10. Utilisation cosmetique de I'emulsion selon Tune quelconque des 
40 revendications 1 a 9 pour le traitement, la protection, le soin et/ou le nettoyage de 

la peau, des muqueuses et/ou les cheveux, et/ou pour le maquillage de la peau 
et/ou des muqueuses. 

11. Utilisation de 1'emulsion selon I'une quelconque des revendications 1 a 9 pour 
45 la fabrication d'une composition dermatologique destinee au traitement et/ou a la 

protection des peaux seches. 
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12. Procede de preparation d'une emulsion eau-dans-huile comportant une 
phase aqueuse dispersee dans une phase huileuse, les globules de la phase 
aqueuse ayant une taille moyenne inferieure a 0,22 microns, consistant a 
introduire sous pression la phase aqueuse dans la phase huileuse, a travers une 

5 membrane microporeuse ayant une taille moyenne des pores ailant de 0,01 a 
0,3 \jm a une pression proche de la pression critique.(Pc) . 

13. Procede de preparation selon la revendication precedente, caracterise en ce 
que la pression est egale a Pc + (5 3 20) kPa. 

10 
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